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「日本栗局方外医薬品規格第二部の
一部改正についてJに 係 る訂正について

平成 1 9年 8月 3日 付薬食発第 0 8 0 3 0 0 7 号医薬食品局長通知「日本薬局方外医薬品規格

第二部の
一部改正について」、平成 1 9年 1 1月 8日 付薬食発第 H 0 8 0 0 5 号 医薬食品局長

通知 「日本薬局方外医薬品規格第二部の
一部改正について」、平成 2 0年 1月 7日 付薬食

発第 0 1 0 7 0 0 5 号医薬食品局長通知「日本栗局方外医薬品規格第二部の
一部改正について」

を下記の とお り訂正いた しま したので、別紙によ り差 し替えをお願いいた します。

言己

平成 1 9年 8月 3日 付薬食発第 0 8 0 3 0 0 7号医薬食品局長通知「日本薬局方外医薬品規格第

二部の一部改正について」

1 .別 添 デ キス トラン硫酸エステルナ トリウム腸溶錠について

溶出性の項 ( 2ヶ所)

変更前 :ィギ デキス トラン硫酸ナ トリウムイオウ 1 8標準品の丞取量( m g )

変更後 :Иギ デキス トラン硫酸ナ トリウムイオウ 1 8標準品の秤取量( m g )

溶出性 [ p H  l . 2 ]の項

変更前 :崩壊試験法の第 1液 を加 えて正確 に 二 とし

変更後 :溶 出試験第 1液 を加 えて正確 に / ' m Lと し

溶出性 [ p H  6 . 8 ] の項

変更前 :溶 出試験第 2液 を加 えて正確 に 4と し

変更後 :溶 出試験第 2液 を加 えて正確 に / ' m Lと し



2 .別 添 ア デノシン三 リン酸ニナ トリウム腸溶類粒について

溶出性の項 ( 2ヶ所)

変更前 : %ギ 脱水物に換算 したアデノシン三 リン酸ニナ トリウム標準品の丞取量

(mg)

変更後 : 4ギ 脱水物に換算 したアデノシン三 リン酸ニナ トリウム標準品の秤 取 量

(mg)

3  別 添 ベ ンズブロマロン細粒について

溶出性の項

変更前 :〃| :本 品の丞取量( m g )

変更後 :″ド 本品の秤取量( m g )

4 .別 添  オ ザグレル塩酸塩錠について

溶出性の項

変更前 :る :乾燥物に換算 したオザグレル塩酸塩標準品の丞取量( m呂)

変更後 :ス :乾燥物 に換算 したオザグレル塩酸塩標準品の秤取量( m 3 )

平成 1 9年 1 1月 8日 付薬食発第 1 1 0 8 0 0 5号医薬食品局長通知 「日本薬局方外医薬品規格第

二部の一部改正について」

1 .別 添  パ ン トテン酸カルシウム 3 0 m g / g 'リボフラビン 3 m / g・ピ リ ドキシン塩酸塩

5 m g / g・エ コチン酸ア ミド 3 0 m g / g・アスコル ビン酸 2 0 0 m g / g・チア ミン硝化物 3 m g / g類

粒 について

アスコル ビン酸の項

変更前 i  C f : l g中のアスコル ビン酸( C 6 H 8 0 6 )の表示量に)

変更後 i  C f : 1 8中 のアスコル ビン酸( C 6 H 8 0 6 )の表示量( m 3 )

アスコル ビン酸の項、2 , 6 -ジクロロイン ドフェノ
ールナ トリウム溶液の標定

変更前 :そ の約5 0 1 1 1 gを精密 に量 り

変更後 :そ の約 1 l m富を精密 に量 り



2 . 別 添  ロ フラゼプ酸エテル錠について

溶出性の項、システム適合性のシステムの再現性

変更前 :ロ フラゼプ酸エテルのピ
ーク面積の相対標準偏差は2 . 0 0 / 0 以下である

変更後 :ロ フラゼプ酸エテルのピ
ーク面積の相対標準偏差は 3 , 0 0 / 0 以下である

3.別 添 グ アイフェネシン末について

製剤の日本名

変更前 :グアイフェネシン/1t

変更後 :グアイフェネシン散

製剤の英名

変更前 :Powdercd Guaifcncsin

変更後 :Guaifcnesin Powder

平成 2 0年 1月 7日 付薬食発第 0 1 0 7 0 0 5号医薬食品局長通知
「日本菜局方外医薬品規格第

二部の
一部改正について」

1 .別 添  ベ ンフォチア ミン 1 3 8 . 3 m g / g・ピリドキシン塩酸塩 1 0 0 m g / g・シアノ
コバラ ミ

ン l m g / g散について

溶出性の項

変更前 :溶 出試験開始 1 5分後及び 9 0分 後に採取 した溶出液

変更後 :溶 出試験開始 1 5分後及び 1 2 0分後 に採取 した溶出液

2 , 別 添  ベ ンフォチア ミン
・ピ リ ドキシン塩酸塩 ・シア ノ コバ ラ ミンカプセル につ い

て

溶出性の項

変更前 :溶出試験開始 3 0分後及び 6 0分後に採取 した溶出液

変更後 :溶出試験開始 3 0分後及び 9 0分後に採取 した溶出液



(別紙)

デキス トラン硫酸エステルナ トリウム腸溶錠

Dextran Sulfate Sodium Enteric―coated Tablets

溶出性 (び.アθ〉

[p H l . 2 ]本 品 1個 をとり,試 験液に溶出試験第 1液 90 0 m Lを 用い,パ ドル

法により毎分 50回 転で試験を行 う.溶 出試験を開始 し,規 定時間後 ,溶 出液

20 m L以 上をとり,孔 径 0. 4 5μm以 下のメンブランフィルタ
ーでろ過す る。初

めのろ液 10 m Lを 除き次のろ液 施れ を正確に量 り,表 示量に従い lm L中 にデ

キス トラン硫酸エステルナ トリウムイオウ 18約 6 . 7μgを 含む液 となるように

溶出試験第 1液 を加 えて正確に /' m Lと し試料原液 とする。別にデキス トラン

硫酸ナ トリウムイオウ 18標準品を酸化 リン (V )を 乾燥斉Jとして 60℃で 4時

間減圧乾燥 し,そ の約 17 m  gを精密に量 り,溶 出試験第 1液 を加 えて溶か し,

正確に 50 m Lと す る。この液 2m Lを 正確に量 り,溶 出試験第 1液 を加 えて正

確に 10 0 m Lと し,標 準原液 とする.試 料原液,標 準原液及び溶出試験第 1液

5m Lず つを,そ れぞれ共栓付き試験管に正確に量 り,これにエタノ
ール (9 9 . 5 )

l m Lを 正確 に加 えて よく振 り混ぜ る。更に トルイ ジンブル
ー0溶 液 (1→

2 0 0 0 0 0 ) 2 0 m Lを 正確に加 えてよく振 り混ぜ ,試 料溶液 ,標 準溶液及び空試験

溶液 とす る.試 料溶液,標 準溶液及び空試験溶液につき,溶 出試験第 1液 を

対照 とし,直 ちに紫外可視吸光度測定法 (2 . 2イ)に より試験を行い1波長 63 5 n m

における吸光度 ″T,Иs及び ИBを測定する。

本品が,溶 出規格を満たす ときは適合 とする。

デキス トラン硫酸エステルナ トリウムイオウ 18の表示量に対する溶出率(°/。)

=レクis×(ИBttT)/似B―Иs)×(r/り×(1/c)×36

Иギ デ キス トラン硫酸ナ トリウムイオ ウ 1 8標準品の秤取量( m g )

c  i l 錠 中のデ キス トラン硫酸エステルナ トリウムイオ ウ 1 8の表示量( m g )

[ p H 6 . 8 ]本 品 l T E lをとり,試 験液に溶出試験第 2液 90 0 m Lを 用い ,パ ドル

法により毎分 50回転で試験を行 う。溶出試験を開始 し,規 定時間後 ,溶 出液

20 m L以 上をとり,孔 径 0. 4 5μm以 下のメンブランフィルタ
ーでろ過する.初

めのろ液 10 m Lを 除き次のろ液 ‰赴 を正確に量 り,表示量に従い l m L中 にデ

キス トラン硫酸エステルナ トリウムイオ ウ 18約 6 . 7μgを 含む液 となるように

溶出試験第 2液 を加 えて正確に /' m Lと し試料原液 とする.別 にデキ
ス トラン

硫酸ナ トリウムイオウ 18標準品を酸化 リン (V )を 乾燥斉」として 60℃で 4時

間減圧乾燥 し,そ の約 17 m  gを精密に量 り,溶 出試験第 2液 を加 えて溶
か し,

正確に 50 m Lと す る。この液 2m Lを 正確に量 り,溶 出試験第 2液 を加 えて正



確に 10 0 m Lと し,標 準原液 とする。試料原液,標 準原液及び溶出試験第 2液

5m Lず つを,それぞれ共栓付き試験管に正確に量 り,こ れにエタノ
ール (9 9 . 5 )

l m Lを 正確 に加 えて よく振 り混ぜ る。更に トルイ ジンブルー0溶 液 (1→

2 0 0 0 0 0 ) 2 0 m Lを 正確に加えてよく振 り混ぜ ,試 料溶液 ,標 準溶液及び空試験

溶液 とする.試 料溶液 ,標 準溶液及び空試験溶液につき,溶 出試験第 2液 を

対照 とし,直 ちに紫外可祝吸光度涙J定法 (2 . 2ィ)に よ り試験を行い,波長 63 5 n m

における吸光度 ИT,スs及び ИBを測定する。

本品が,溶 出規格を満たす ときは適合 とする。

デキス トラン硫酸エステルナ トリウムイオウ 1 8の表示量に対する溶出率(°/。)
=″7/s×(文BttT)/惣 B―刀s)×(″/り×(1/C)×36

Иギ デ キス トラン硫酸ナ トリウムイオ ウ 1 8標準品の秤 取量 ( m g )

C  t l錠 中のデ キス トラン硫酸エステルナ トリウムイオ ウ 1 8の 表示量( m g )

溶 出規格

表示量 溶 出液 規定時間 溶 出率

150mg pHl.2 120分 5 0 / 0 以下

150mg pH6.8 1 2 0分 8 0 0 / 0以上

300mg pHl.2 1 2 0分 50/0以下

300mg pH6,8 1 2 0分 7 5 0 / 0 以上

トルイジンブルー0溶 液 ( 1→ 2 0 0 0 0 0 )

空試験を行つた時,その吸光度は 0 . 5～0 , 7であることを確認 して使用する。
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=〃 sc× [(ИTc(1)/刀sc)× (1/45)十 (ИTc(2)/ИSc)]× (/'/り
×(1/Cc)× 90

ピリ ドキシン塩酸塩標準品の秤取量(m g )

:乾 燥物に換算 したシア ノコバ ラミン標準品の秤取量(m g )

:ベ ンフォチア ミン標準品の秤取量(m g )

1カ プセル 中の ピ リ ドキシン塩酸塩 (C 8 H l l N 0 3・H C l )の表示量(m g )

1カ プセル 中のシア ノコバ ラ ミン(C 6 3 H 8 8 C O N 1 4 0 1 4 P )の表示量(m g )

1カ プセル 中のベ ンフォチア ミン(C 1 9 H 2 3 N 4 0 6 P S )の表示量(m g )

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 35 0  n m )

カラム :内径 4. 6 m m ,長 さ 15 c mの ステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグ

ラフィー用オクタデルシ リル化シリカゲルを充てんす る。

カラム温度 i2 5℃付近の
一定温度

移動相 :水/ア セ トニ トリル/酢 酸(1 0 0 )混液(1 7 1 : 2 7 : 2 ) 1 0 0 0 m Lに1 -ペンタ

ンスルホン酸ナ トリウム 2. O gを溶かす。

流量 :シ アノコバラミンの保持時間が約 5分 になるよう調整す る。

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 10 0μLに つき,上 記の条件で操作す るとき,ピ

リドキシン,シ アノコバラミン及びベンフォチア ミンの順に溶出し, ピ

リドキシンとシアノコバラミン並びにシアノコバラミンとベ ンフォチア

ミンの分離度はそれぞれ 2. 0以上である。

システムの再現性 i標準溶液 10 0μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り

返す とき,シ アノヨバラミンの相対標準偏差は 2. 0 %以下である.

溶 出規格

表示量 規定時間 溶出率

ベンフォチアミン 34.58m呂 9 0 分 7 5 0 / 0以上

ピリ ドキ シン塩酸塩 25mg
3 0 分

750/0以上

シア ノコバ ラミン 0.25mg 850/0以上

ベンフォチアミン 69.15mg 90分 750/0以上

ピリドキシン塩酸塩 50mg
30分

750/0以上

シアノコバラミン 0.5m富 850/0以上

ベ ンフォチア ミン標準品 「ベ ンフォチア ミン」。ただ し,乾 燥 した ものを定量

す るとき,ベ ンフォチア ミン( C 1 9 H 2 3 N 4 0 6 P S ) 9 9 . 0 % 以上 を含む .



アデノシン三リン酸ニナ トリウム腸溶顆粒

Adenosine 5'―Triphosphate Disodium Enteric口coated Granules

溶出性 (び。/θ〉

[p H l . 2 ]  本 品 の 表 示 量 に 従 い ア デ ノ シ ン三 リン酸 ニ ナ ト リ ウ
ム

(C 1 0 H 1 4 N 5 N a 2 0  1 3 P 3・3 H 2 0 )約 6 0 m  gに 対応する量を精密に量 り,試 験液に溶

出試験第 1液 90 0 m Lを 用い,パ ドル法により,毎 分 75回 転で試験を行 う.溶

出試験を開始 し,規 定時間後,溶 出液 20 m L以 上をとり,子L径 0. 4 5μm以 下の

メンブランフィルターでろ過す る。初めのろ液 10 m Lを 除き,次 のろ液 2m L

を正確に量 り,溶 出試験第 1液 4m Lを 正確に加 えて試料溶液 とす る。別にア

デノシン三 リン酸ニナ トリウム標準品 (別途 0. l gにつき,容 量滴定法 ,逆 滴

定により水分 (2イ8 )を 測定 してお く.た だし,水 分測定用メタノ
ールの代わ

りに水分測定用エチ レング リコ
ール/水 分測定用メタノヤル混液 (3 : 2 )を

用いる)約 22 m  gを 正確に量 り,溶 出試験第 1液 を加 えて正確に 10 0 m Lと す

る.こ の液 5m Lを 正確に量 り,溶 出試験第 1液 を加 えて正確に 50 m Lと し)

標準溶液 とする.試 料溶液及び標準溶液につき,紫 外可視吸光度測定法 (2 2か

により試験を行い,波 長 25 9 n mに おける吸光度 ИT及び Иsを源J定す る。

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とす る.

アデノシンニ リン酸ニナ トリウム (C 1 0 H 1 4 N 5 N a 2 0 1 3 P 3・3 H 2 0 )の 表示量に対す

る溶出率(°/0 )

=(7/s/レンイT)×(刀T/文s)×(1/C)×270× 1.098

隆 :脱水物に換算 したアデノシン三 リン酸ニナ トリウム標準品の秤取量( m g )

〃T :本 品の秤取量( g )

c : l g 中 の アデ ノシ ンニ リン酸 ニ ナ トリウム ( C 1 0 H 1 4 N 5 N a 2 0 1 3 P 3 ・3 H 2 0 ) の 表

示 量 ( m g )

E p H 6 . 8 ]  本 品 の表 示 量 に従 い アデ ノ シ ン三 リン酸 ニ ナ トリウム

( C 1 0 H 1 4 N 5 N a 2 0 1 3 P 3・3 H 2 0 )約 6 0 m gに 対応する量を精密に量 り,溶 出試験第

2液 9 0 0 m Lを 用い,パ ドル法により,毎 分 7 5回転で試験を行 う.溶 出試験を

開始 し,規 定時間後,溶 出液 2 0 m L以 上をとり,子L径 0 . 4 5μm以 下のメンブラ

ンフィルタ
ーでろ過する.初 めのろ液 1 0 m Lを 除き,次 のろ液 2 m Lを 正確に

量 り,溶 出試験第 2液 4 m Lを 正確に加 えて試料溶液 とする。別にアデ ノシン

三 リン酸ニナ トリウム標準品 (別途 0 . l gにつき,容 量滴定法,逆 滴定により

水分 ( 2 .イ8 )を 沢J定してお く。ただ し,水 分測定用メタノ
ールの代わ りに水分

測定用エチ レングリコ
ール/水 分測定用メタノ

ール混液 ( 3 : 2 )を 用いる)

約 2 2 m gを 正確 に量 り,溶 出試験第 2液 を加えて正確に 1 0 0 m Lと す る。この



液 5m Lを 正確に量 り,溶 出試験第 2液 を加えて正確に 50 m Lと し,標 準溶液

とする.試 料溶液及び標準溶液につき,紫 外可視吸光度測定法 (2 . 2イ)に より

試験を行い,波 長 25 9 n mに おける吸光度 ИT及び Zsを損J定する.

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とす る。

アデノシン三 リン酸ニナ トリウム (c 1 0 H 1 4 N 5 N a 2 0 1 3 P 3・3 H 2 0 )の 表示量に対す

る溶出率(0 /。)
=(″名/1//T )×(ИTんだs)×(1/C)×270×1.09 8

ス :脱水物に換算 したアデノシン三 リン酸ニナ トリウム標準品の秤取量( m g )
ンフイT :本 品の秤取量( g )

C  l l g中 のアデ ノシンニ リン酸ニナ トリウム ( c 1 0 H 1 4 N 5 N a 2 0 1 3 P 3・3 H 2 0 )の 表

示量( m g )

溶 出規格

表示量 pH 規定時間 溶 出率

100mg/g

つ
ん 60分 5 °/ 0 以下

6.8 30分 8 5 0 / 0以上

アデノシン三 リン酸ニナ トリウム標準品   「 アデノシン三 リン酸ニナ トリ

ウム」。 た だ し,定 量するとき,換 算 した脱水物に対 し,ア デノシン三 リ
ン酸ニナ トリウム ( c 1 0 H 1 4 N 5 N a 2 0 1 3 P 3 ) 9 9・0 %以 上を含むもの.



ベ ンズ ブ ロマ ロ ン細 粒

Benzb r o m a r o n e  F i n e  G r a n u l e s

溶 出性 (び。アθ〉 本品の表示量に従いベンズブロマ ロン (C17H 1 2 B r 2 0 3 )約10mg

に対応する量を精密に量 り,試 験液にポ リソルベ
ー ト801gに溶出試験第 2液

200mLを加 えた液900mLを 用い,パ ドル法により,毎分 100回転で試験を行 う。

溶出試験を開始 し,規 定時間後,溶 出液20mL以 上を取 り,孔 径0,45μm以 下の

メンブランフィルターでろ過す る。初めのろ液 10mLを 除き,次 のろ液 を試料

溶液 とする。別にベ ンズブロマロン標準品を酸化 リン (V)を 乾燥剤 として

50℃で4時 間減圧 (0.67 k P a以下)乾 燥 し,そ の約28mgを精密に量 り,エ タ

ノール (99.5 )を加 えて溶かし,正 確に20mLと す る。この液4mLを 正確に量

り,ポ リソルベ
ー ト801gに溶出試験第 2液 200mLを加 えた液を加 えて正確 に

50mLとす る。この液5mLを 正確に量 り,ポ リノルベ
ー ト801gに溶出試験第

2液 200mLを加 えた液を加えて正確に50mLと し,標 準溶液 とする.試 料溶

液及び標準溶液につき,ポ リソルベ
ー ト801gに溶出試験第 2液 200mLを 加

えた液を対照 として,紫 外可視吸光度測定法 (2.2かにより試験を行い,波

長353nmにおける吸光度〃T及びИsを測定する。

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする。

ベンズブロマ ロンの (C17H 1 2 B r 2 0 3 )の表示量に対す る溶出率(0/。)

=(レンアs/レレイT)×(ИT″s)×(1/C)×36

惚ギ ベンズブロマロン標準品の秤取量(mg)

″ド 本品の秤取量(g)

c i l g中 のベ ンズブロマロン (C17H 1 2 B r 2 0 3 )の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

100mg/g 60分 750/0以上

ベンズブロマロ

を定量す ると

ン標準品 ベ ンズブロ

き,ベ ンズブロマロン

マ ロン ( 日局 )

(C17H12Br203)

.た だ し,乾 燥 したもの

9 9 . 0 0 / 0以上を含む ものB



オ ザ グ レル 塩 酸 塩 錠

Ozagrel Hydrochloride Tablets

溶 出性 (5 .ゴθ〉 本 品 1個 をとり,試 験液に水 90 0 m Lを 用い,パ ドル法によ

り,毎分 50回転で試験を行 う.溶出試験を開始 し,規定時間後,溶出液 20 m L

を正確 にとり,直ちに 37±0 . 5℃に加温 した水 20 m Lを 正確に注意 して補 う。

溶出液は子L径 0, 4 5μm以 下のメンブランフィルターでろ過す る。初めのろ液

10 m Lを 除き,次 のろ液 ‰れ を正確に量 り,表 示量に従い lm L中 にオザグ

レル塩酸塩水和物 (C 1 3 H 1 2 N 2 0 2・H C l・H 2 0 )約 5 . 6μgを 含む液 となるように

pH 9 . 0の ホ ウ酸
・塩化カ リウム ,水 酸化ナ トリウム緩衝液 を加 えて正確に

rm Lと し,試 料溶液 とする。別にオザグレル塩酸塩標準品 (別途 10 5℃で 3

時間乾燥 し,そ の減量 (2ィア)を 測定 してお く)約 22 m gを 精密に量 り,水

に溶か し,正 確に 20 0 m Lと す る。この液 5m Lを 正確 に量 り,p H 9 . 0の ホ ウ

酸 ・塩化カ リウム 。水酸化ナ トリウム緩衝液を加 えて正確に 10 0 m Lと し,

標準溶液 とする.試 料溶液及び標準溶液につき,p H 9 . 0の ホ ウ酸 ・塩化カ リ

ウム ・水酸化ナ トリウム緩衝液 を対照 とし,紫 外可視吸光度測定法 (2 . 2イ〉

により試験を行い,波 長 27 2 n mに おける吸光度 ИT( "及び 刀sを測定する。

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする.

n回 目の溶 出液採取時にお ける

H C l °H 2 0 ) の表示量に対する溶出率

=ン″i s×
1轡
■
;檀!十(塑サ古

上文
刺 }×

オザ グ レル塩酸塩水和物( C 1 3 H 1 2 N 2 0 2

( % ) ( n = 1 , 2 , 3 )

×45/2 Xl.068
１

一Ｃ
×

″
一／

ス

Ｃ

乾燥物 に換算 したオザ グ レル塩酸塩標準品の秤取量( m g )

1錠 中のオザ グレル塩酸塩水和物( C 1 3 H 1 2 N 2 0 2・H C l・H 2 0 )の表示量( m g )

溶 出規格

表示量 規定時間 溶 出率

100mg

1 5 分 15-450/0

4 5 分 45-750/。

120分 750/0以上

200mg

1 5 分

4 5 分

10-400/。

40″―V700/0

120分 8 5 U / 0 以上



オザグレル塩酸塩標準品 C i 3 H 1 2 N 2 0 2・H C l・H 2 0 : 2 8 2 . 7 2  C ) - 3 - [ 4 - ( 1

み イ ミダブールー1-イルメチル)フェニル]- 2 -プロペン酸塩酸塩 1水 和物で,

下記の規格に適合するもの。必要な場合には次に示す方法により精製する。

精製法 オ ザグレル塩酸塩水和物を水で 2回 再結晶する.得 られた結晶を水

に加温 して溶かし,こ れに 9倍 量のアセ トンを加えて放置する。得 られた

結晶を減圧乾燥 (シリカゲル)す る。

性状 本 品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

確認試験

(1 )本品の水溶液(1→2 0 0 0 0 0 )につきぅ紫外可視吸光度測定法 (2 . 2イ)に
より

吸収スペク トルを測定す るとき,波 長 26 9～2 7 3 n mに 吸収の極大を示

す.

( 2 )本品につき,赤 外吸収ス
ペク トル測定法 (2 _ 2 5 )の臭化カ リウム錠剤法

により測定するとき,波 数 30 7 0 c m‐
1 , 1 6 7 7 c m‐1 , 1 6 2 9 c m ~ 1 , 9 4 6 c m ~ 1及び

81 9 c m ~ 1付近に吸収を認める,

類縁物質 本 品 50 m gを 移動相 10 0 m Lに 溶か し,試 料溶液 とする。試料溶液

5μLに つき,次 の条件で液体クロマ トグラフィ
ー (2 .θ′)に より試験を行

い,各 々のピ
ーク面積を自動積分法により損J定する。面積百分率法により

それ らの量を求めるとき,オザグレル以外のピ
ーク面積の合計は全てのピ

ーク面積の合計の 0. 5 0 / 0以下である。

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (演J定波長 :2 2 0 n m )

カラム :内径 4. 6 m m ,長 さ 15 c mの ステンレス管に 5μmの 液体クロマ ト

グラフィー用オクタデシルシ リル化シ リカゲルを充てんす る。

カラム温度 :2 5℃付近の
一定温度

移動相 :酢酸アンモニウム溶液(3→1 0 0 0 ) /メタノ
ール混液 (4 : 1 )

流量 :オザグレルの保持時間が約 10分 になるように調整す る.

面積測定範囲:溶媒 ピ
ークの後か らオザグレルの保持時間の約 2倍 の範

囲

システム適合性

検出の確認 :試料溶液 lm Lを 正確に量 り,移動相を加 えて正確に 20 0 m L

とし,シ ステム適合性試験用溶液 とする。システム適合性試験用溶液

2m Lを 正確に量 り,移 動相を加 えて正確に 10 m Lと す る。この液 5μL

か ら得たオザグレルのピ
ーク面積が,システム適合性試験用溶液のオ

ザグレルのピーク面積の 15～2 5 0 / 0になることを確認する。

システムの性能 :システム適合性試験用溶液 5μLに つき,上 記の条件

で操作するとき,オザグレルのピ
ークの理論段数及びシンメ トリ

ー係

数は,そ れぞれ 30 0 0段以上,2 . 5以 下である.

システムの再現性 :シ ステム適合性試験用溶液 5μLに つき,上 記の条

件で試験を 6回 繰 り返す とき,オザグレルのピ
ーク面積の相対標準偏



差は 2 . 5 %以下である.

乾燥減量 ( 2ィァ〉 6 . 0～ 7 . 0 %  ( 0 . 5 g , 1 0 5℃, 3時 間)

含量 9 9 . 0 %以 上,  定 量法 本 品約 0 . 2 gを精密に量 り,無 水酢酸/非水滴

定用酢酸混液 ( 7 : 3 ) 5 0 m Lに 溶か し, o。l  m o 1 / L過塩索酸で滴定 ( 2 . jθ〉

する (電位差滴定法) .同 様の方法で空試験を行い,補 正する.

0 . l  m o 1 / L過塩兼酸 l m L = 2 8 . 2 7 m g  C 1 3 H 1 2 N 2 0 2・H C l・H 2 0



パ ン トテ ン酸カル シ ラム 30 m g / g・リボフラビン 3m / g・ ピ リ ドキシ ン

塩酸塩 5m g / g・ニ コチ ン酸 ア ミ ド 30 m g / g・アス コル ビン酸 20 0 m g / g・チア

ン硝化物 3m g / g顆 粒

Calcium Pantothenate30mg/g, Riboflavin3mg/g, Pyridoxine IIydrochlorideSmg/g,

NicotinaHlide30mg/g, Ascorbic Acid200mg/g and Thiamine Nitrate3mg/g

G r a n u l e s

溶出性 (び。アθ〉 本操作は光を遊 けて行 う,本 品約 0.5gを 精密 に量 り,試 験液

に水 900mLを 用い,パ ドル法により,毎 分 75回 転で試験を行 う.溶 出試験

を開始 し,規 定時間後,溶 出液 20mL以 上をとり,孔 径 0.8μm以 下のメンブ

ランフィルターでろ過する。初めのろ液 10mLを 除き,次 のろ液 5mLを 正

確に量 り,メ タリン酸溶液(1→50)を加 えて正確に 10mLと し,試 料溶液 と

する。

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする.

リボフラビン,ニ コチン酸アミ ド及びチア ミン硝化物

リボフラビン標準品を 105℃で 2時 間乾燥 し,その約 17mgを 精密に量 り,

l mo1/L塩酸を加 え,沸 騰水浴中で加温 して溶か し,冷 後 ,l mO1/L塩 酸を加

えて正確に 100mLと し,標 準原液(1)とす る。またニコチン酸ア ミド標準品

をシ リカゲルを乾燥剤 として 4時 間減圧乾燥 し,その約 17mgを 精密に量 り,

メタリン酸溶液(1→50)に溶か して正確に 100mLと し,標 準原液(2)とす る.

更にチア ミン塩化物塩酸塩標準品(別途 30mgに つき,電量滴定法により水分

(2ィ8)を 測定 してお く)約 17mgを 精密に量 り,メ タリン酸溶液(1→50)に溶

か して正確に 100mLと し,標 準原液(3)とす る。標準原液(1)及び(3)lmL,標

準原液(2)10mLを 正確に量 り,メタリン酸溶液(1→50)を加 えて正確に 100mL

とす る。この液 5mLを 正確に量 り,水 を加 えて正確に 10mLと し,標 準溶

液 とする。試料溶液及び標準溶液 20μLず つを正確にとり,次 の条件で液体

クロマ トグラフィ
ー (2 θF〉により試験を行い,そ れぞれの液の リボフラビ

ン,ニ コチン酸ア ミド及びチア ミンのピ
ーク面積 ИTa,ИTb,ИTc,Zsa,И sb

及び 刀scを求める.

リボフラビン(C17H20N406)の表示量に対す る溶出率(%)

=(ンンisa/レンイT)×(ИTattsa)×(1/Ca)×9

‰ a:リ ボフラビン標準品の秤取量(g)

殆 :本 品の秤取量(g)

Ca:lg中 の リボフラビン(C17H20N406)の表示量(3)

ニコチン酸ア ミド(C6H6N20)の 表示量に対する溶出率(°/0)



=(レンisb/レン4T)×(ИTbttsb)×(1/Cb)×90

隆 b : ニ コチン酸ア ミ ド標準品の秤取量( g )

r / T : 本 品の秤取量( g )

C b : l g中 のエコチン酸アミド(C 6 H 6 N 2 0 )の表示量(g )

チアミン硝化物(C 1 2 H 1 7 N 5 0 4 S )の表示量に対する溶出率(0 /。)
=(ンレlsc/ンフ4T)×(ИTc夕sc)×(1/Cc)×9×0,9706

r / s c :脱水物に換算 したチア ミン塩化物塩酸塩標準品の秤取量(g )
ンレイT:本 品の秤取量(g )

C c  i  l g中のチア ミン硝化物(C 1 2 H 1 7 N 5 0 4 S )の表示量(g )

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :2 7 5 n m )

カラム :内径 6m m ,長 さ 15 c mの ステンレス管に 5μmの 液体 クロマ トグ

ラフィー用オクタデシルシ リル化シリカゲルを充てんす る。

カラム温度 :4 0℃付近の一定温度

移動相 :リン酸二水素カ リウム 2. 7 2 g及び 1-ヘキサンスルホン酸ナ トリウ
ム o. 9 4 gを水 10 0 0 m Lに溶か し)リ ン酸で pHを 3 . 0に調整す る。この

液 80 0 m Lに メタノール 20 0 m Lを 加 える。

流量 :ニ コチン酸ア ミドの保持時間が約 5分 になるよう調整す る.

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 20μLに つ き,上 記の条件で操作す るとき,ニ
コチン酸ア ミ ド,チ ア ミン, リボフラビンの順に溶出 し,ニ コチン酸

ア ミドとチア ミン,チ アミンとリボフラビンの分離度はそれぞれ 13以

上である.

システムの再現性 :標準溶液 20μLに つ き,上 記の条件で試験を 6回 繰 り

返す とき,各 成分のピーク面積の相対標準偏差は 3. 0 0 / 0以下である。

パン トテン酸カルシウム及びピリドキシン塩酸塩

パン トテン酸カルシウム標準品を 10 5℃で 4時 間乾燥 し,そ の約 17 m gを

精密に量 り,メ タ リン酸溶液(1→5 0 )に溶か して正確に 10 0 m Lと し,標 準原

液(4 )とする。また ピリドキシン塩酸塩標準品をシ リカゲルを乾燥剤 として 4

時間減圧乾燥 し,そ の約 27 m gを 精密に量 り,メ タリン酸溶液(1→5 0 )に溶か

して正確に 10 0 m Lと し,標 準原液(5 )とす る。標準原液(4 ) 1 0 m L及 び標準原

液(5 ) l m Lを正確 に量 り,メ タリン酸溶液(1→5 0 )を加 えて正確に 10 0 m Lと す

る。この液 5m Lを 正確に量 り,水 を加 えて正確に 10 m Lと し,標 準溶液 と

する。試料溶液及び標準溶液 40μLずつを正確にとり,次 の条件で液体クロ



マ トグラフィー (2θア〉により試験を行い,そ れぞれの液のパ ン トテン酸及

びピリドキシンのピーク面積 ИTd,ИTc,Zsd及 び Иscを求める.

パン トテン酸カルシウム(c18H32CaN2010)の表示量に対する溶出率(°/。)

=(″名d/ンフイT)×似Tdttsd)×(1/Cd)×90

‰ d:パ ン トテン酸カルシウム標準品の秤取量(g)

r/T:本 品の秤取量(g)

Cd i lg中 のパン トテン酸カルシウム(c18H32CaN2010)の表示量(g)

ピリドキシン塩酸塩(C8HllN03・HCl)の表示量に対す る溶出率(%)

=(ンラ/sc/チ″r)×(ИTc/Иsc)×(1/Cc)×9

‰ c :ピ リドキシン塩酸塩標準品の秤取量( g )

y / T ,本 品の秤取量( g )

C c  i  l g中のピリドキシン塩酸塩( C 8 H l l N 0 3 ' H C l )の表示量( g )

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 : 2 1 0 n m )

カラム :内径 6 m m ,長 さ 1 5 c mのステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグ

ラフィー用オクタデシルシ リル化シ リカゲルを充てんす る.

カラム温度 : 4 0℃付近の
一定温度

移動相 :リン酸二水素カ リウム 2 . 7 2 g及び 1 -ヘキサンスルホン酸ナ トリウ

ム o , 9 4 gを水 1 0 0 0 m Lに溶か し,  リン酸で p Hを 3 . 0に調整する。この

液 9 5 0 m Lに アセ トニ トリル 5 0 m Lを 加 える.

流量 :パ ン トテン酸の保持時間が約 8分 になるよう調整する。

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 4 0μLに つき,上 記の条件で操作す るとき,パ

ン トテン酸カルシウム,塩 酸 ピリドキシンの順に溶出 し,そ の分離度

は 1 0以上である.

システムの再現性 :標準溶液 4 0μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り

返す とき,各 成分のピ
ーク面積の相対標準偏差は 3 . 0 0 / 0以下である。

アスコル ビン酸

試料溶液 5 m Lを 正確に量 り,メ タリン酸
・酢酸試液 5 m L及 び過酸化水素

試液 2 m Lを 加 えて振 り混ぜた後, 2 , 6 "ジ クロロイン ドフェノ
ールナ トリウ

ム溶液で 5秒 問持続する淡紅色を呈するまで滴定 ( 2 . 5θ〉す る。同様の方法

で空試験を行い,補 正する。



アス コル ビン酸(C 6 H 8 0 6 )の表示量 に対す る溶 出率(% )
=(1/ンフイT)×/×(1/Cf)×И×36000

″ド 本品の秤取量(g )

/ :滴 定液量(m L )

徐 : l g中 のアス コル ビン駿(C 6 H 8 0 6 )の表示量(m g )
И : 2ラ6 -ジ クロロィ ン ドフェノールナ トリウム溶液 lm Lに 対応す るアス

コル ビン酸(C 6 H 8 0 6 )の量( m g )

ただ し, И は次の 2, 6 -ジ クロロィ ン ドフェノールナ トリウム溶液 の標定

に よって定める。

2, 6 -ジ クロロィ ン ドフェノールナ トリウム溶液

調製  炭 酸水素ナ トリウム 52 m gを 水 5 0 m Lに 溶 か し,更 に 2 , 6 -ジ ク

ロロイ ン ドフェノールナ トリウムニ水和物 64 m gを 溶 か し,水 を加

えて lo o o m Lと し,ろ 過す る.用 時製す る。

標 定  ア スコル ビン酸標準品をシ リカゲル を乾燥斉」として 24時 間乾

燥 し, その約 1l m gを 精密 に量 り,メ タ リン酸 ・酢酸試液 に溶 か し,

正確 に 10 0 m Lと す る。この 2m Lを 正確 に量 り, メ タ リン酸 ,酢 酸

試液 8m L及 び過酸化水素試液 2m Lを 加 えて振 り混ぜ ,2 , 6 -ジ クロ

ロイ ン ドフェノールナ トリウム溶液 で 5秒 問持続す る淡紅 色 を呈

す るまで滴 定 (2 . 5θ〉す る。 同様の方法で空試験 を行 い, 補 正 し,

この溶液 lm Lに 対応す るアス コル ビン酸(C 6 H 8 0 6 )の量 Z m gを 計算す

る.

溶 出規格

表示量 規定時間 溶出率

リボフラビン 3mg/2

30分

75%以 上

エコチ ン酸アミ ド 30m貿 /2 85%以 上

チアミン硝化物 3mα/宜 85%以 上

バ ン トテ ン酸カル シウム 30m宜 /2 850/0以上

ピリドキシン塩酸塩 51n貿/蜜 850/0以上

アスコル ビン酸 200m貿 /黛 70%以 上

パン トテン酸カルシウム標準品 パ ン

燥 したものを定量す るとき,窒 素( N

テン酸カルシウム(日局),た だ し,乾

14 . 0 1 ) 5 , 8 3～5 . 9 4 0 / 0を含む もの.



ロ フ ラゼ プ酸 エ チル 錠

Ethyl Loflazepate Tablets

溶出性 <御 θ> 本 品 1個 をとり,試験液に水 90 0 m Lを 用いノミドル法により)

毎分 50回 転で試験を行 う。溶出試験を開始 し,規 定時間後 ,溶 出液 20 m L

以上をとり,子L径 0. 4 5μm以 下のメンブランフィルターでろ過す る。初めの

ろ液 10 m Lを 除き,次 のろ液 /1 m Lを正確に量 り,表 示量に従い lm L中 にロ

フラゼプ酸エチル(C 1 8 H 1 4 C i F N 2 0 3 )約1 . lμgを 含む液 となるように水を加 え

て正確に /' m Lと し,試 料溶液 とす る。別にロフラゼプ酸エチル標準品を

10 5℃で 3時 間乾燥 し,その約 22 m gを 精密に量 り,エタノ
ール(9 5 )に溶か し,

正確に 10 0 m Lと す る。この液 lm Lを 正確に量 り,水 を加 えて正確に 20 0 m L

とし,標 準溶液 とする。試料溶液及び標準溶液 10μLず つを正確にとり,次

の条件で液体クロマ トグラフィー <2  θF >に より試験を行い,そ れぞれの液

のロフラゼプ酸エチルのピーク面積 ИT及び 文sを測定する。

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする.

ロフラゼプ酸エチル(C 1 8 H 1 4 C I F N 2 0 3 )の表示量に対す る溶出率(% )
=レイsX(ИT夕s)×(/'/り×(1/C)×(9/2)

1 / s iロフラゼプ酸エチル標準品の秤取量( m g )
C  i l錠 中のロフラゼプ酸エチル( C 1 8 H 1 4 C l F N 2 0 3 )の表示量( m g )

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 : 2 3 0 n m )

カラム :内径 4 m m ,長 さ 1 5 c mの ステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグ

ラフィー用オクタデシルシ リル化シ リカゲルを充てんする。

カラム温度 : 2 5℃付近の一定温度

移動相 :水 /ア セ トニ トリル/エ タノール( 9 9 . 5 )混液( 2 : 1 : 1 )
流量 :ロ フラゼプ酸エチルの保持時間が約 7分 になるように調整す る。

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 1 0μLに つき,上 記の条件で操作す るとき,ロ
フラゼプ酸エチルのピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,そ れぞ

れ 1 5 0 0段以上, 1 . 5以 下である.

システムの再現性 :標準溶液 1 0μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り

返す とき,ロ フラゼプ酸エチルのピーク面積の相対標準偏差は 3 . 0 %以

下である.

溶出規格

表示量 規定時間 溶 出率

lmg 3 0 分 800/0以上

2mg 30分 800/。以上



ロフラゼプ酸エチル標準品 C 1 8 H 1 4 C l F N 2 0 3 : 3 6 0 . 7 7   7 -クロロー5 - ( 2 -フルオ
ロフェエル) _ 2 ) 3 -ジヒ ドロー2 -オキ ソー1ダ_ 1 , 4 -ベンゾジアゼ ピン ー3 -カ ル
ボン酸エチルで,下 記の規格に適合す るもの.必 要な場合には次に示す方
法により精製する。

精製法  ロ フラゼプ酸エチル 5 gにエタノール( 9 5 ) 7 5 m Lを加 え, 8 0℃に加熱
して溶か し,活 性炭 0 . 5 gを加 えよくかき混ぜた後,熱 時ろ過 して活性炭
を除去する。ろ液を 5℃の冷所に一夜放置 した後,析 出 した結晶をろ取 し,
氷冷 したエタノール( 9 5 )少量で洗い) 5 0℃ で

一夜減圧乾燥す る.

性状 本 品は白色の結晶性の粉末である。

確認試験 本 品のアセ トニ トリル溶液( 1→1 0 0 0 0 0 )につき,紫 外可視吸光度
測定法 < 2 2ィ>に よ り吸収スペ ク トルを測定するとき,波 長 2 2 7～2 3 1 n m

及び 3 1 4～3 1 9 n mに 吸収の極大を示す .

吸光度 <22ィ> E協 (229nm):970～1030(10mg,アセトニトリル,2000mL).
類縁物質 本 品 0 . 1 0 gをクロロホル ム 5 m Lに 溶か し,試 料溶液 とす る.こ

の液 l m Lを 正確 に量 り,ク ロロホル ムを加 えて正確 に 1 0 0 m Lと す る.更

にこの液 5 m Lを 正確 に量 り,ク ロロホル ムを加 えて正確 に 2 5 m Lと し,

標準溶液 とす る。これ らの液 につ き,薄 層 クロマ トグラフィー < 2 _θJ >に

よ り試験 を行 う。試料溶液及び標準溶液 5μLず つ を薄層 ク ロマ トグラフ

ィー用 シ リカゲル(蛍光剤入 り)を用いて調製 した薄層板 にスポ ッ トす る.

次にクロロホルム/ヘ プタン/エ タノール( 9 5 )混液( 5 : 4 : 1 )を展開溶媒 と

して約 1 2 c m展 開 した後,薄層板を風乾する。これに紫外線(主波長 2 5 4 n m )

を熙射するとき,試料溶液か ら得た主スポット以外のスポ ッ トは 2個 以下
であ り,標 準溶液か ら得たスポ ッ トより大きくなく,か つ濃 くない.

乾燥減量 < 2ィプ>  0 , 2 0 / 0以下( 0。2 g , 1 0 5℃ , 3時 間) .
含量 9 9 . 0 0 / 0以上.定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0 . 5 gを精密に量 り,非

水滴定用酢酸 6 0 m Lに 溶か し, 0 . l  m 0 1 / L過塩素酸で滴定 < 2  jθ>す る(電位
差滴定法) .同 様の方法で空試験を行い)補 正する.

0 . l  m o 1 / L過塩素酸 l m L = 3 6 . 0 8 m g  C 1 8 H 1 4 C l F N 2 0 3



グアイフェネシン散

Guaifenesin Powder

溶 出性  くなプθ〉 本品のグアイフェネシン(C10H1404)約0,lgに対応する量を精密

に量 り,試 験液に水 900mLを 用い,パ ドル法により,毎 分 50回 転で試験 を

行 う。溶出試験を開始 し,規定時間後,溶出液 20mL以 上をとり,孔径 0,45μm

以下のメンブランフィルターでろ過する.初 めのろ液 10mLを 除き,次 のろ

液 5mLを 正確に量 り,水 を加 えて正確に 20mLと し,試 料溶液 とす る。別

にグアイフェネシン標準品を 60℃で 3時 間乾燥 し,そ の約 30mgを 精密に量

り,水 に溶か し,正 確に 100mLと す る。この液 10mLを 正確に量 り,水 を

加えて正確に 100mLと し,標準溶液 とす る.試料溶液及び標準溶液につき,

紫外可視吸光度沢J定法 〈2.2ィ〉により試験を行い,波 長 273nmに おける吸光

度 ИT及 び Иsを測定する。本品が溶出規格を満たす ときは適合 とす る.

グアイフェネシン(C10H1404)の表示量に対する溶出率(0/。)
=(″名/レフイT)×(И Ttt s)×(1/C)×360

″s:グ アイフェネシン標準品の秤取量(mg)

″ド 本品の秤取量(g)

C:lg中 のグアイフェネシン(C10H1404)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

500mg/g 1 5 分 800/0以上



ベ ン フ ォ チ ア ミン 138.3 m g / g・ ピ リ ドキ シ ン塩 酸 塩 loomg / g・ シ ア

ノ コノミラ ミン lmg/宮散

BenfOtiarrline 138.3mg/g ・ Pyridoxine Hydrochloride 100mg/g and

CyanocobalaHlin lmg/g POwder

溶 出性 (びアθ〉本品約 0. 5 gを精密に量 り,試 験液に水 90 0 m Lを 用い,パ ドル

法により,毎 分 50回 転で試験を行 う.溶 出試験を開始 し,規 定時間後,溶

出液 20 m Lを 正確にとり,直 ちに 37±0 . 5℃に加温 した水 20 m Lを 正確に注

意 して補 う.溶出液は子L径 0。45μm以 下のメンブランフィルターでろ過す る。

初めのろ液 10 m Lを 除き,次 のろ液 5m Lを 正確に量 り,水 5m  Lを正確に加

え,更 に移動相を加 えて正確に 20 m Lと す る.溶 出試験開始 15分後及び 12 0

分後に採取 した溶出液か ら得た液をそれぞれ試料溶液(1 )及び試料溶液(2 )と

する.別に,シアノコバラミン標準品(別途酸化 リン(V )を乾燥剤 として 10 o℃

で 4時 間減圧(0 . 6 7 k P a以下)乾燥 し,そ の乾燥減量 (2 .ィア〉を測定 してお く)

約 28 m gを 精密に量 り,移 動相に溶か し,正 確に 10 0 m Lと す る.こ の液 2m L

を正確に量 り,移 動相を加 えて正確に 10 0 m Lと し,シ アノコバラミン標準

原液 とす る.ま た,ピ リドキシン塩酸塩標準品をシ リカゲルを乾燥剤 とし

て 4時 間減圧乾燥 し,そ の約 28 m gを 精密に量 り,移 動相に溶か し,正 確に

50 m Lと し,ピ リドキシン塩酸塩標準原液 とす る.更 に,ベ ンフォチア ミン

標準品を 10 5℃で 2時 間乾燥 し,そ の約 19 m gを 精密に量 り,移 動相に溶か

し,正 確に 50 m Lと し,ベ ンフォチア ミン標準原液 とする。シアノコバラミ

ン標準原液,ピ リドキシン塩酸塩標準原液それぞれ 5m L及 びベンフォチア

ミン標準原液 10 m Lを 正確に量 り,移 動相を加 えて正確に 20 0 m Lと し,標

準溶液 とする,試 料溶液(1 ) ,試料溶液(2 )及び標準溶液 10 0μLず つを正確 に

とり,次 の条件で液体クロマ トグラフィー (2ゃθ才〉により試験を行い,そ れ

ぞれの液のピリドキシンのピーク面積 ИT< 1 )及び Zs a ,シ アノコバラミンの

ピーク面積 ИTb ( 1 )及び ズsbベンフォチア ミンのピーク面積 ИTく1) ,夕T c c )及び

Иscを測定する.

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とす る。

ピリドキシン塩酸塩(C 8 H l l N 0 3・H C l )の表示量に対す る溶出率(°/。)
=(ンイsa/レン竹)×(ZTa(1)/Иsa)×(1/Ca)× 180

シアノコバ ラ ミン( C 6 3 H 8 8 C O N 1 4 0 1 4 P ) の表示量に対す る溶 出率( °/ o )

=(チるb/y/「)×(ИTb(1ノ刀sb)×(1/Cb)×(9/5)

ベンフォチアミン(C19H23N406PS)の表示量に対する溶出率(°/。)



=(Zsc/〃 T)×[(ИTc(1)/Иsc)×(1/45)十(〃Tc(2)/ИSc)]×(1/Cc)×360

隆 a:ピ リドキシン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

‰ b:乾 燥物に換算 したシアノコバラミン標準品の秤取量(mg)

‰ c:ベ ンフォチア ミン標準品の秤取量(mg)

レクイT:本 品の秤取量(g)

Ca : l g中 のピリドキシン塩酸塩(C8Hl l N 0 3・HCl)の表示量(mg)

島 :lg中 のシアノコバラミン(C63H 8 8 C O N 1 4 0 1 4 P )の表示量(mg)

C c : l g中 のベ ンフォチアミン(C19H 2 3 N 4 0 6 P S )の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫 外吸光光度計(測定波長 350 n m )

カラム :内径 4.6mm ,長 さ 15cmの ステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグ

ラフィー用オクタデルシリル化シ リカゲルを充てんする。

カラム温度 :25℃付近の一定温度

移動相 :水/ア セ トニ トリル/酢 酸(100)混液(171: 2 7 : 2 ) 1 0 0 0 m Lに1-ペンタ

ンスルホン酸ナ トリウム 2.Ogを溶かす .

流量 :シ アノコバラミンの保持時間が約 5分 になるよう調整する.

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 100μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ピ

リドキシン,シ アノコバラミン及びベンフォチアミンの順に溶出 し, ピ

リドキシンとシアノコバラミン並びにシアノコバラミンとベ ンフォチア

ミンの分離度はそれぞれ 2.0以上である。

システムの再現性 :標準溶液 100μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り

返す とき,シ アノコバラミンの相対標準偏差は 2.00/ 0以下である.

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

ベンフォチアミン 138.3m貿 /嵐 120分 800/0以上

ピリ ドキシン塩酸塩 100m貿 /貿
1 5 分

80%以 上

シアノコバラミン lm烹/烹 850/0以上

ベンフォチア ミン標準品 「ベ ンフォチア ミン」.た だ し,乾 燥 したものを定量

するとき,ベ ンフォチアミン( C 1 9 H 2 3 N 4 0 6 P S ) 9 9 , 0°/ 0以上を含む.



ベ ンフォチア ミン ・ピリ ドキシン塩酸塩 ・シア ノコバ ラ ミンカプセル

BenfotiaHline'Pyridoxine Hydroch10ride and Cyal10cObalaHlin CaPsules

溶 出性 (び. Fθ〉 本 品 1個 を とり,試 験液 に水 9 0 0 m Lを 用い,パ ドル法によ

り,毎分 50回 転で試験を行 う。溶出試験を開始 し,規定時間後,溶出液 20 m L

を正確にとり,3 0分 時点には直ちに 37±0 . 5℃に加温 した水 20 m Lを 正確に

注意 して補 う。溶出液は孔径 0. 4 5μm以 下のメンブランフィルターでろ過す
る.初 めのろ液 10 m Lを 除き,次 のろ液 ‰iを 正確に量 り,表 示量に従い

lm L中 にベ ンフォチア ミン(C 1 9 H 2 3 N 4 0 6 P S )約1 9μg ,  ピ リ ドキシン塩酸塩

(C 8 H l l N 0 3 ' H C l )約1 4μg及 びシアノコバラミン(C 6 3 H 8 8 C O N 1 4 0 1 4 P )約0 . 1 4  μg
を含む液 となるように移動相を加 えて正確に /' m Lと し,溶 出試験開始 30

分後及び 90分 後に採取 した溶出液か ら得た液 をそれぞれ試料溶液(1 )及び

試料溶液(2 )とす る.別 に,シ アノコバラミン標準品(別途酸化 リン(V )を乾

燥剤 として 10 o℃で 4時 間減圧(0 . 6 7 k P a以下)乾燥 し,そ の乾燥減量 (2ィプ〉

を測定 してお く)約28 m gを 精密に量 り,移 動相に溶か し,正 確に 10 0 m Lと

する.こ の液 2m Lを 正確に量 り)移 動相を加 えて正確に 10 0 m Lと し,シ ア

ノコバラミン標準原液 とす る。また,ピ リドキシン塩酸塩標準品をシリカ

ゲルを乾燥剤 として 4時 間減圧乾燥 し,そ の約 28 m gを 精密に量 り,移 動相

に溶か し,正 確に 50 m Lと し,ピ リドキシン塩酸塩標準原液 とする。更に,
ベンフォチア ミン標準品を 10 5℃で 2時 間乾燥 し,そ の約 19 m gを 精密に量

り,移 動相 に溶か し,正 確に 50 m Lと し,ベ ンフォチア ミン標準原液 とす

る。シアノコバラミン標準原液,ピ リドキシン塩酸塩標準原液それぞれ 5m L

及びベンフォチア ミン標準原液 10 m Lを 正確に量 り,移 動相を加 えて正確

に 20 0 m Lと し,標 準溶液 とす る。試料溶液(1 ) ,試料溶液(2 )及び標準溶液

10 0μLず つを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィー (2 .θゴ〉によ

り試験を行い,そ れぞれの液のピリドキシンの ピーク面積 〃Ta 1 1 )及び Zs a )

シアノコバ ラミンのピーク面積 ИTb ( 1 )及び Иsbベンフォチア ミンのピーク面

積 ИT∝1) ,ИT∝2 )及び Иscを測定する。

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とす る.

ピリドキシン塩酸塩(C 8 H l l N 0 3・H C l )の表示量に対す る溶出率(°/。)
三ンレis a×(ИT a ( 1 )んだsa )×( / ' /り×(1 / C a )×4 5

シアノコバラミン(C 6 3 H 8 8 C O N 1 4 0 1 4 P )の表示量に対す る溶出率(°/。)
=r/sb×似Tb(1)/Иsb)×(/'/均×(1/Cb)×(9/20)

ベンフォチアミン(C19H23N406PS)の表示量に対する溶出率(°/。)


